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Pat ent an aprttche 



Korniger Bleichaktivator zur Verwendung in oder mit 
einem Wasch- und/oder Bleichmittel einer Teilchen- 
grSBe von 0,2 bis 2,5 mm, dessen Kbrnchen sich je- 
vreils zusammensetzen aus 

1) 55 bis 90 Gewiehtsprozent wenigstens eines Bleich- 
akrtivators fiir Perverbindungen mit einem Titer 
beim Persaurebildungstest von wenigstens 1,5 ml 
0,1 n Natriumthiosulfat tind 

2) 10 bis 4-5 Gewiehtsprozent eines Bindematerials , 
das im wesentlichen ein Gemisch aus wenigstens 
einem ersten hydratisierbaren anorganischen Salz 
der Gruppe Natriumtriphosphat und/oder Borax und 
einem zweiten hydratisierbaren anorganischen Salz 
mit einer Wasserlbslichkeit von mehr als 50 g 
wasserfreien Salzes pro 100 ml bei 60°C, einem 
pH von etwa 6-11 fiir eine 10 %ige Losung und ohne 
Ubergangspunkt unter 35°0, Kaliumtriphosphat aus- 
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genommen , auf we 1st. 

Korniger Bleichaktivator nach Anspruch 1 , dessen An- 
teil aa dem ersten hydratisierbaren Salz 5-35 Ge- 
wichtsprozent und an dem zweiten hydratisierbaren 
Salz 5-30 Gewichtsprozent der Gresamtzusammenset- 
zung des Kornchens betragt. 

Korniger Bleichaktivator nach Anspruch 2, dessen An- 
teile an dem ersten hydratisierbaren Salz 7,5 - 30 
Gewichtsprozent und an dem zweiten hydratisierbaren 
Salz 5-15 Gewichtsprozent sind. 

Korniger Bleichaktivator nach einem der vorhergehen- 
den Anspruche, dessen zweites hydratisierbares Salz 
Dinatriximorthophosphat ist. 

Korniger Bleichaktivator nacb einem der -vorbergehen- 
den Anspruche, dessen Blei chalet ivat or N^N 1 ,N ! -Te- 
traacetylathylendiamin ist. 
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Kbrniger Bleichaktivator 



Die Erfindung bezieht sich auf kbrnigen Bleichaktiva- 
tor zur Vervrendung in oder nit einem V/asch- und/oder 
Bleichmittel sov/ie auf die Herstellung des kbrnigen 
Bleichaktivators . 

V/aschmittel, die sogenannte organische Bleichaktiva- 
toren zusatzlich zu den tiblichen Waschsubstanzen mit 
reinigender Wirkung , Builder und Bleichmaterialien 
entlialten, sind bekannt. Eirie IQasse gev/ohnlich ver- 
wendeter Bleichmaterialien ist die, die in Lbsung V/as- 
serstoffperoxid liefer* # Beispiele fiir diese ELasse 
sind ITatrixuiiperborat*, Hatriumpercarbonat, Uatrixunper- 
phosphat, Uatrituapersilicat und Harnstoff-Wasserstoff- 
peroxid. Diese Verbindungen v/erden nachfolgend als 
"Perverbindungen" bezeichnet. Die am haufigsten ver- 
v/endete Perverbindung in V/aschmitteln ist Alkalime- 
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tallperborat. 

Die liier genannten organisclien 31eichaktivatoren er- 
hohen die Bleichvrirkung von Pe:rverbindungen, z.B. Ha- 
triumperborat, da man annimmt, daB sie mit dein Yfasser- 
stof fperoxid unter Bildung von Persauren reagieren, 
einer Klasse von Bleichverbindungen, die anders als 
ilatriumperborat bei tieferen Cemperaturen, z.B. 40 - 
60°C, aktiv sind. 

Beispiele fiir feste organisclie Bleichaktivatoren fur 
auf dem Pachgebiet bekannte Perverbindungen sind Car- 
bonsaureanhydride , z.B. Bernstein-, Benzoe- *und Pkthal- 
saureanhydrid, Carbonsaureester, z.B. Natriumacetoxy- 
benzolsulfonat, Hatrrum-p-sulf oniertes Phenylbenzoat 
und Acetylsalicylsaure, IT-acylsubstituierte Amide, z.B. 
Tetraacetylathylen-(oder -methylen)diamin und Tetra- 
acetylglykoluril. Da organische Bleichaktivatoren im 
allgemeinen hydrolysierbare Verbindungen sind, die bei 
direktem Einarbeiten in Waschmittel zur Hydralyse oder 
Perhydrolyse aufgrund der Einwirkung von Feuchtigkeit, 
alkalisclier Substanzen und der Perverbindung in dem 
Waschmittel sowie zum Angriff auf oxydationsempfind- 
liclie Bestandteile neigen, werden sie im allgemeinen 
vor solchen Einflussen geschutzt. 

Der iiblichste Weg zur Abschirnrung von Bleicliaktivatoren 
besteht darin, sie in Porm grober Korncben als Agglome- 
rate oder uberzogene Teilclien zuzulief ern. 

Zaiareiche Metboden zur Herstelltmg granulierter und/ 
oder uberzogener Bleichaktivator-Eeilchen und die Ver- 
wendung dieser Bleichaktivator-Teilchen in Waschmitteln 
sind in der Literatur beschrieben worden. In der Mehr- 
zahl der Palle wird eine organisclie Substanz oder ein 
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Gemisch organisclier Substanzen als Binde- oder uberzugs— 
mittel verv/endet, z.B. nicht-ionische Tenside, Pett- 
sauren, polymere Haterialien und v/achse (vgl. z.B. die 
US-PS 4 005 841, 3 975 280, die GB-PS 1 398 785 und 
907 358 sowie die NL-Patentanmeldung 7612164). Die Ver- 
v/endung organischer Substanzen als Binde- oder tiberzugs- 
material hat den Nachteil, daB sie im allgemeinen zu 
Handhabungsproblemen fiihrt, insbesondere in warmen Jah- 
reszeiten, und zv/ar aufgrund der KLebrigkeit, und fer- 
ner den Nachteil, dafi die Losungsgeschwindigkeit auf- 
grund erhohter Verfallszeit der Kornchen haufig gering 
ist. 

Die GB-PS 1 360 427 beschreibt uberzogene Aktivatorteil- 
chen, die 5-50 Gewichtsprozent Bleichaktivator und ei- 
nen recht hohen Anteil, d.h. 95 - 50 Gewichtsprozent an- 
organischen uberzugsmaterials , das Natriumtriphosphat 
umfaBt, darstellen. Der Nachteil solcher Kornchen liegt 
darin, daB sie in der Waschlauge ungenttgend ldslich sind 
und unbefriedigende Zerfallseigenschaf ten besitzen. 

Jede geeignete Methode zum Schiitzen des Bleichaktiva- 
tors gegeniiber der Umgebung muB die Auflbsung des Ak- 
tivators in der Waschlauge zulassen. Die Preisetzung 
des Aktivators muB innerhalb einer Zeit deutlich vor 
dem Ende des Waschzyklus erfolgen, so daB die Bleich- 
stufe rechtzeitig eintreten kann. Vorzugsweise sollte 
dies so fruh wie moglich im Waschzyklus geschehen, da- 
mit maximale Bleichwirkung eintreten kann. 

Somit ist klar, daB zur Herstellung eines befriedigen- 
den Bleichaktivatorkbrnchens zur Verwendung in einem 
Waschmittel die Wahl eines geeigneten Bindemittels von 
erheblicher Bedeutung ist. 



909826/0988 



BNSDOCID: <DE 2855777A1 I > 



2855777 

Sin wichtiges Erfordernis fiir ein gutes Bindermaterial 
ist gute Wasserloslichkeit, urn dem Komchen zufrieden- 
stellende Zerf alls eigenschaf ten zu verleilien. Andere 
wichtige Erf ordernisse sind folgende: 

ein gutes Bindevermogen, um recht feste Kornchen mit 
guter Bruchbestandigkeit gegeniiber mechanischer Ein- 
wirkung bei der Handhabung, Transport und Lagerung, 
d.h. mechanischer ?estigkeit, zu bilden, 

Kompatibilitat mit der Zusammenstellung, z.B. ein ge- 
eigneter pH, 

Fahigkeit zur Korachenbildung mit hohem Aktivatorge- 
halt und vorzugsweise 

leiclite Verftigbarkeit bei geringen Kosten. 

Bisher auf dem Pachgebiet bekannte kbrnige Bleichakti- 
vatoren sind in der einen oder anderen Hinsiclit mit 
Hangeln behaftet. 

Aufgabe der Erfindung ist es daker, einen verbesserten 
kornigen Bleichalctivator mit den notwendigen Attributen 
fiir eine geeignete Verwendung in oder mit Wasch- und 
Bleichmitteln zu schaffen^ 

Erf indungsgemaB v/ird ein Bleichaktivator in Granulat- 
form zur Verwendung in oder mit Wasch.- und Bleichmit- 
teln in einer GroBe von 0,2 bis 2,5 mm zur Verfugung 
gestellt, die 55 bis etwa 90 Gewichtsprozent wenigstens 
eines Bleichaktivators fiir Perverbindungen mit einem 
Titer im definierten Persaurebildungstest von wenigstens 
1,5 ml 0,1 n Ratriumthiosulfat und 10 bis 45 Gewichts- 
prozent eines Bindematerials , das im wesentlichen ein 
Gemisch aus wenigstens zwei hydratisierbaren anorgani- 
schen Salzen aufweist, darstellen. Das erste hydrati- 
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sierbare Salz ist entv/eder Hatriumtripliosphat Oder 
Borax (NagB^O^) oder deren Gemisch, und das zweite hy- 
dratisierbare anorganische Salz ist ein Salz mit ei- 
"ner Loslichkeit in Yfesser von mehr als 30 g wasserfreien 
Salzes in 100 ml bei 60°C,einem pH etwa urn den Neutral- 
punkt bis etwa 11 fiir 10 SSige Losung und keinem tiber- 
gangspunkt unter 35°C# 

Der Persaurebildungstest ist eine gut bekannte Testme- 
thode zur Auswahl geeigneter Bleichaktivatoren. Er wur- 
de in der TJS-PS 3 177 148 beschrieben und ist wie folgt: 

Persaurebildungstest: 

Eine Testlosung wird durch Losen der folgenden Materia- 
lien in T000 ml destillierten V/assers liergestellt : 

Natriumpyropbosphat (Ua^PgO^* 10H 2 0) 2,5 g 

Natriumperborat (NaB0 2 -H 2 0 2 *3H 2 0) 0,615 g 

mit 10,4 % verfiigbarem Sauerstoff 

Natriumdodecylbenzolsulfonat 0,5 g 

Dieser Losung bei 60°C wird eine solche Aktivatormenge 
zugesetzt, daS auf jedes Atom verfiigbaren Sauerstoffs 
ein MolSquivalent Aktivator eingebracht wird- 

Das durcb. Zugabe des Aktivators erbaltene &emisch wird 
kraftig gerubrt und bei 60°C gehalten. 5 min nach. Zu- 
gabe werden 100 ml der Losung abgenommen und sofort 
auf ein Gemisch. axis 250 g Eisschnee und 15 ml Eisessig 
pipettiert. Dann wird Raliumjodid (0,4 g) zugesetzt und 
das freigesetzte Jod "sofort mit 0,1 n Hatriumtbiosulfat 
und Starke als Indikator bis zum erst en Auftreten der 
blauen Parbe titriert. Die Menge der verwendeten Na- 
triumtiiiosulfat-Losung in ml ist der Titer des Bleicb- 
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aktivators • 

Beispiele fur erfindungsgemafi brauchbare Bleichaktiva- 
toren kfinnen Verbindungen der Klasse der Carbonsaure- 
anhydride, Carbonsaureester und UT-Acyl- Oder O-Acyl- 
substituierten Amide oder Amine sein, z.B. Natriumacet- 
oxybenzolsulfonat (SABS), Natrium-p-sulf oniertes Phe- 
nylbenzoat, Acetylsalicylsaure, Setraacetylmethylendi- 
amin (TAHD), Eetraacetylathylendiamin (TAED) und Tetra- 
acetylglykoluril (TAGU). 

Bevorzugte Bleichaktivatoren sind EAMD und IAED. 

Ein wesentlicnes Merkmal des erf indungsgemafien Bleicn- 
aktivatorkornchens liegt darin, daB das Bindematerial 
ein Gemisch aus wenigstens zwei Komponenten darstellt, 
d.n. einem ersten hydratisierbaren Salz, das JJatrium- 
triphosphat und/oder Borax ist, und einem zweiten ny- 
dratisierbaren Salz, wie oben definiert. Aus Kosten- 
grunden und we gen der Praktikabilitat wird Natriumtri- 
phosphat bevorzug-t als erstes hydratisierbares Salz 
verwendet. 

Die Anwesenheit von Natriumtriphosphat und/oder Borax 
ist insofem wesentlich, als sie die Endfestigkeit des 
Kbrnchens bestimmt, wanrend die Anwesenheit des zweiten 
hydratisierbaren Salzes notwendig ist, urn die KLebrig- 
keit und die Zwischenfestigkeit des Agglomerats wanrend 
der Herstellung des Granulats zu steuern. 

Das zweite hydratisierbare Salz sollte keinen ifber- 
gangspunkt unter 35°C, bevorzugt wenigstens 37°C auf- 
weisen. Diese Abgrenzung erscheint notwendig, um die 
leilchenstabilitat unter FlieB- und/oder harten Lager- 
bedingungen aufrechtzuerhalten. Ein tTber gangs punkt un- 
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ter 35°C wiirde die Gefahr erhbhen, dafi die Kornchen 
zerf alien und sich wahrend der Lagerung unter Verlust 
von Hydratationswasser zersetzen. 

Eine hohe Loslichkeit des zweiten hydratisierbaren 
Salzes ist nicht mar von Bedeutung fur die Ereisetzxmg 
des Aktivators, sondern auch fair die Erzielung einer 
verhaltnismaBig hohen Zerf allsgeschwindigkeit des Kbrn- 
chens. Letztere ist von Bedeutung fiir die Herabsetzung 
mechanischer Verluste in der Waschmaschine und der Ge- 
falir der "Pleckenbildung" auf eingeweichten Stoffen. 
Der Ausdruck "mechanischer Verlust" wird liier verwen- 
det, urn den Anteil an gewohnlich weniger loslichen 
oder schweren Teilchen des Reinigungsmittels zu be- 
zeichnen, der in den Boden der Waschmaschine sinkt und 
dadurch nicht zum aktiven WaschprozeB beitragt. Der pH 
in Losung ist von Bedeutung, da habere Alkal.in i tat 
Probleme beim Spriihen und Handhaben bietet und die 
Enzymstabilitat im Produkt sowie die des Aktivators 
selbst beeintrachtigen wiirde. Ein geeigneter .pH-Be- 
reich liegt zwischen etwa 6 und 11, vorzugsweise zwi- 
schen 7 und 10, urn den geringsten Effekt uberhaupt beim 
Gebrauchs-pH des Waschmittels zu haben. 

Vorzugsweise liegt der Ajiteil an Hatriumtriphosphat 
und/oder Borax im erfindungsgemaBen Kornchen im Bereich 
von etwa 5 bis 35 Gewichtsprozent, bezogen auf die Ge- 
samtzusammensetzung des Kornchens. Wenngleich auch ein 
geringerer Anteil als 5 % verwendet werden kann, ist 
dies nicht empfehlenswert, da es leicht zu Kornchen mit 
unaimehmbarer mechanischer Festigkeit fiihrt. Ein beson- 
ders geeigneter Anteilsbereich fiir Natriumtriphosphat 
und/oder Borax liegt zwischen etwa 7,5 und 30 Gewichts- 
prozent, bezogen auf die Gesamtzusaramensetzung des Korn- 
chens • 



909826/0988 



4* 



2855777 



Vorteilbafterweise liegt das zweite hydratisierbare 
Salz in dem KBrncben gemafi der Erfindung in einem An- 
te il im Bereicb von etwa 5 bis 30 Gewicbtsprozent, 
vorzugsweise 5 bis 15 Gewichtsprozent, bezogen auf 
die Gesamtzusammensetzung des Korncbens, vor. 

Beziiglicb des Gewicbtsverhaltnisses des ersten bydra- 
tisierbaren Salzes zum zvreiten bydratisierbaren Salz 
gibt es keine speziellen Erf ordernisse . Verschiedene 
VerhaTtnisse sind moglicb, und deren Wabl fur jeden 
besonderen Fall ist fiir den Facbmann auf dem Gebiet 
der Erfindung kein Problem, 

Ein besonders geeignetes zweites hydratisierbares Salz 
zur Verwendung gemaS der Erfindung ist Dinatriumortho- 
phospbat. Weitere Beispiele geeigneter Verbindungen 
sind Kaliumtripbospbat und Magnesiumsulfat. 

Anorganische Salze, v/ie ffatriumcarbonat, Natriumsili- 
cat, Natriumsulfat, Natriumcblorid, Trinatriumortho- 
phospbat, Natriumtripbospbat und Natriumpyropbospbat, 
vreisen in der einen oder anderen Hinsicht Nacbteile 
oder Mangel auf und sind daber zur Verwendung im Babmen 
der Erfindung ungeeignet. Natriumcarbonat ist aufgrund 
des boben pH in Losung und seines niederen lib e r gangs - 
punktes ungeeignet; Hatriumsilikat und Trinatriumor- 
thopbosphat sind im Hinblick auf ibren bohen pH-Wert 
in Losung ungeeignet; Natriumcblorid ist ungeeignet, 
da es unter normalen Bedingungen kein Bydrat bildet; 
Natriumsulfat ist aufgrund seines niedrigen lib er gangs - 
punktes ungeeignet; Nairiumtripbospbat und -pyropbos- 
pbat sind wegen iirer geringen Lbslicbkeit von ITacbteil. 

Dinatriumortbophospbat (DSOP) bat eine Lbslicbkeit in 
Wasser von uber 40 % als wasserfreies Salz bei 60 C, 
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einen pH-Yfert in 10 9&Lger Lb sung von etwa 8,9 und einen 
foergangspunkt von >35°C. Perner hat dieses Salz eine 
Reihe von Hydrateii, die ihm ein hohes Bindevermbgen fur 
V/asser verleihen. Auch wurde gefunden, daB 50 %ige 1b- 
sungen des Dihydrats, die bei Raumtemperatur noch in 
vollstandig fester Form vorliegen, bei Temperaturen 
uber 50°C fliissig und spriihfahig sind, 

Magnesiumsulfat hat eine Wasserloslichkeit von etwa 
35 % als wasserfreies Salz bei 60°C, einen pH-Wert ei- 
ner 10 S&Lgen Lbsung von etwa 7 und keinen Ubergangs- 
punkt unter 35 °C. 

Beispiele I - II 



Einige Granulier-Versuchsansatze wurden unter Verwendung 
eines U y M' > H' t ,N' -Te traace tylathylendiami n (TAED)/Natrium- 
triphosphat (STP)-Gemischs mit etwa 85 Gewichtsprozent 
TAED durchgef iihrt # 

Erster Yersuch 

4,5 kg des TAED/STP-Gemischs wurden in eine 0,5 m-Pfan- 
ne gebracht. Eine Lbsung, die 49 % Dinatriumorthophos- 
phat-Dihydrat enthielt, wurde hergestellt, 1,25 kg die- 
ser Losung bei einer Temperatur von 75°C wurden auf das 
TAED/STP-Gemisch mit einer WM 504-Duse unter 3,43 bar 
(3,5 kg/cm ) gespriiht. Das anfallende Granulat hatte 
eine KorngroBenverteilung von etwa 90 % (0,3- 1,2 mm), 
0,5 % (> 1,2 mm) und 9,5 % (< 0,3 mm) uiid hatte folgen- 
de Zusammensetzung: (Kqrn-Typ I). 

TAED 66,5 % 

Natriumtriphosphat (ausgedriickt als 

wasserfreies Salz) 11,7/6 

Dinatriumorthophosphat (ausgedriickt als 
wasserfreies Salz) 8,5 % 
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Yfesser 13,3 tf. 

Diese Kbrnchen hatten ausgezeichnete Zerfallseigen- 
schaften in der Waschlosung. 

Zweiter Versuch 

3,5 kg des gleichen TAJSD/STP-Gemischs wurden in eine 
0,5 m-Pfanne gebracht. Eine losung, die 5,7 % wasser- 
freies Hatriumtriphosphat und 37,5 % Dinatriumortho- 
phosphat-Dihydrat enthielt, wurde hergestellt. 0,75 kg 
dieser losung einer Temperatur von 75°C wurde auf das 
TAED /SQ?P-Gemisch mit einer WFM 804-Diise unter 3,43 liar 
(3,5 kg/ cm 2 ) gesprttlrfc. Das anfallende Granulat hatte 
eine KorngroBenverteilung von 20, 5 % ( > 1 ,2 mm) ; 77 % 
(1,2 - 0,3 mm) und 2,5 % (< 0,3 mm) und hatte folgen- 
de Zusammensetzung: (Korn-Typ II). 

UJAED 70,0 % 

Natriumtriphosphat (ausgedriickt als % 
wasserfreies Salz) 

Dinatriixmortnophosphat (ausgedriickt 5,3 % 
als wasserfreies Salz) 

Wasser 11 » 5 % 

Diese Kbrnchen wurden in der Waschfliissigkeit leicht 
verteilt und hatten recht zufriedenstellende Handha- 
■bungseigenschaften. 

lagerungsversuche wurden mit diesen Kornchen fur Zeit- 
raume von 2 und 4 Wochen hei 37°C/70 % relativer Feuch- 
tigkeit in laminierten . Packungen in einem Waschgrund- 
pulver + folgender Zusammensetzung durchgefuhrt (zum 
Vergleich wurde ein ahnliches Mittel mit ungeschiitztem 
IAED verwendet): 
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Ge wi ch t s-pr o z ent 

V/as chgrundpul ver + 81,0 
TAED-Kornchen 8 » 0 

Nat r lump erborat-Tetrahy drat 10,0 
proteolytisches Enzym (Alca- 

lase; 1,5 Anson-Einheiten) 1>0 

+ Das Was chgrundpul ver 1st ein anionisch/niclit-ioniscli- 
binares, aktives Pulver auf der Grundlage von Natrium- 
triphosphat. 

Folgende Restaktivitaten (in %) wurden gefunden: 



TAED 


Perborat 


Enzym 


2 4 


2 


4 


2 4 


94 89 


102 


77 


69 60 


n/a 92 


n/a 


73 


n/a 54 


n/a 44 


n/a 


43 


n/a 16 



Woclien 

Korn-Typ I 

Korn-Typ II 

-unge s chut at e s 
TAED 



Zwei Haupttests wurden durchgefiihrt, xua die Brauchbar- 
keit der Kornchen zu ermitteln. 



1) Festigkeit der Kornchen 

Die Festigkeit v/urde durch Verwendung des "Wallace 
Indentation Tester" ermittelt. Diese Apparatur he- 
stimmt die Bruchlast in Graimn, also das Gewicht, das 
ein einzelnes Kornchen zu tragen vermag. Die Appara- 
tur wird hetrieben, indem einfach der "beriihrende 
Stempel mit Gewichtpn belastet wird, his das K5rn- 
chen versagt, also auseinanderhricht. Ein Durch- 
schnitt wird mit etwa 15 (aher nicht weniger als 10) 
KSrochen erhalten. Im allgemeinen ist zu sagen, dafi 
eine Bruchlast von iiher 20 g zufriedenstellend ist* 



909826/0968 



BNSDOCI0: <DE 2855777A1 I > 



4t 



2855777 



2) Zerfall der Komchen 

Der Zerfall v/ird festgestellt, indem 1 g der Kom- 
chen in 200 g destillierten tfassers bei 25°C in ei- 

" nem Becherglas (Durchmesser 7 cm) gebracht v/ird. 
Die Elussigkeit wird mit einem (5 x 1,5 cm) Elttgel- 
rtfhrer geriihrt, der 4,2 cm titer dem Boden des Becher- 
glases angeordnet ist. Die Ruhrergeschwindigkeit be- 
trug 75 - 80 UpM. Unter visueller Beobachtung wurde 
die Zeit bestimmt, bis alle Kbrnchen vollstandig aus- 
einandergebrochen waren. Ein zufriedenstellendes Kom- 
chen sollte eine maximale Zerfallszeit von 50 s haben. 

Folgende Testergebnisse wurden erhalten: 

7prf fl n. SZ eit (s) Bruchlast (ft) 

Kom I t 10 27 

Kom II 15-20 55 

Tteta piel III 

4,0 kg eines TAED/STP-Gemischs mit 3400 g TIED wurden 
in eine 0,5 m-&ranulierpfanne gebracht. Eine Lbsung, die 
4.7 % MgS0.-7H 2 0 enthielt, wurde hergestellt. 2,2 leg die- 
ser Lbsung einer Temperatur von 65-70°C wurde auf das 
lAED/STP-Gemisch mit einer WEM 804-Duse unter 3,43 bar 
(3,5 kg/cm 2 ) gespriiht. Das anfallende Granulat hatte ei- 
ne' KorngrbBenverteilung von 2,7 % (> 1,2 mm)? **,2 % 
(1,2 - 0,3 mm) und 13,1 % ( < 0,3 mm) und hatte nach 
Terwitterung folgende Zusammensetzung: 

61,3 % 

IAED ' ' 

Natriumtriphosphat (was'serfrei) 10,8 % 

Magnesiumsulfat (wasserfrei) 9,2 % 

18,7 % 

Wasser 
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Die Kbmchen zeigten eine Zerfallszeit von 25 - 30 s 
und eine mittlere Bruchlast von 46 g. 

-Der f olgende Versuch, wurde unter Verwendung von Natrium- 
silikat als zweitem hydratisierbarem Salz durchgefiihrt. 

4,0 kg eines IAED/S TF-Gemi s chs (3400 g 31AED) in einer 
Granulierpfanne vmrden mit 700 g einer Losung bespriilrt, 
die 12,6 % Natriumtripliospliat und 19,1 % Natriumsilikat 
(wasserfrei) enthielt, und zwar ebenso wie in dem obigen 
Beispiel. Das verwendete Silikat war neutrales Silikat 
(Ua 2 0-3,3 Si0 2 ) # 

Das anfallende Granulat liatte eine KorngroBenverteilung 
von 8,2 % (mekr als 1,2 mm); 81,2 %0 9 2-Q 9 3 mm) tmd 
10,6%(<0,3 mm) tmd liatte nach dem Verwittern f olgende 
Zusammenset zung : 

TAED 72,2 % 

Natriumtriphospliat (wasserfrei) 16,5 % 

Natriumsilikat (wasserfrei) 2,8 % 

Wasser 8,5 % m 

Obgleich die Kornclien richtig aussahen tmd eine zufrie- 
denstellende Bruchlast von 131 g zeigten, besaBen sie 
doch den Nacliteil geringer Auflostmgseigenscliaften. Die 
gemessene Zerfallszeit betrug > 120 s, was tmbefriedi- 
gend ist. 

BeisDiel IV 

* m 

3400 g reines TAED wurden mit 1000 g teilweise getrock- 
net en Borax-Decahydrats (5 1110 g FagB^O^IOHgO) in ei- 
ner Gr anuli erp f anne gemischt. Eine Losung mit 40 % was- 
serfreiem Dinatriximorthopliosphat wurde kergestellt. 
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1,5 kg dieser losung einer Temperalrur von 60 - 65°C 
wurden auf das EAED/Borax-Gemisch. mit einer TOM 804- 
Duse bei 3,43 bar (3,5 kg/cm 2 ) gespruht. Das anfallende 
Granulat hatte eine Korngrofienverteilung von 0,8 % 
(> 1,2 mm); 78,3 % (1,2-0,3 mm) und 20,9 U 0,3 mm) 
und besafl folgende Zusammensetzung: 

EAED 60 » 5 56 

Borax (wasserfrei) 10,5 /o 

DSOP (wasserfrei) 10,7 # 

Wasser 18,3 % 

Die Zerfallszeit betrug 20 s, die mittlere Bruchlast 
25 g. 

Zum Vergleich vnirden KSrnchen ohne Verwendung eines 
zweiten hydratisierbaren Salzes nergestellt. Die Korn- 
chen, die folgende Zusammensetzung hatten: 

Natriumtriphosphat (wasserfrei) 20,7 % 

Wasser 10 » 5 % ' 

zeigten die folgenden Korneigenscnaften: 

Bruchlast 143 g, 

Zerf allszeit > 60 s . 
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